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verfahren zur Herstellung 
nitrilen 



von alipbatischen alpha, omega -Am^no- 



S Beschreibung 

. . v^..^rifft ein Verfahren zut Herstellung 
Die vorliegende ^'[^^' Xl '^,r.o.Ltril^ in Gegenwaxt eines 
von aliphatischen alpha, omeg 

Kataiysacors. 

10 vorfahren zur Herstellung von alipha- 

Aus DE-A 44 468 93 .^^^^7^^//,^^^ partielle Hydrierung von 

tischen alpha. omega-Aininonitrxie g^hdhter Tetnperatur und 

aliphatischen ^^P^^' ^^^^^l^'^^^eg L63ungsmictels und eines Kata- 

-^'^'^^ ZlZT "1:: ::^ Xatal^sator verwende. der 

15 lysacors bexannc. 

^ Basis eines Metalles, ausgewahlt aus 
(a) eine -rMndung aufjer Bas s^^^^^ ^^^^^^^ ^^^^^ ^^^^^^^^ 

der Gruppe, bestenena 
und Rhodium, enthAlt und 

eln« "^,J"/a„s palladium, Platl., 



(c) von 



eines Erdallcaliroetalles. enthSlt, 

a« Ma.,.be. eaB die ~-'„^:> ^.^^L^^i,''"',' d.r 

von Ei.en od.x Eisen ^^d S^ollu.. bes.eht. 

35 Gruppe, b«teh«.d aus Cobalt „etalles, aus,e»Shlt 

promoter (b) ,ewtoschten£alls entjallen Karm. 
«.c.teili, bei di.se. ver.a.re„ ist die 
« rt'l^' Je%~sp"nitrirodsr ,e,sbeneneslls weiteren 
wtrtprS:*"^:. «ie Adlpodinitrll und Hexamethylsndiaa,in Pane 
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.ronltril als Alpha, o.ega ■ A^inonicrtl. abtrennen 
von 6-Aminocapronltrii a 



WO 98/11059 



lassen. 



4 ~ valle der Hydrierung von 

<^H u„d y^^^ ^ 

..„e. d.e s.and.e. d« Ka„.vsa-» 
nicht voll befriedigend. 

^a^vioT- «ain verfahren 
.uf,a.e de. vcrUe,e.den^rUnau., war^e.^^^^^^ 

zur HersteUmi, von "^'"^'^"""^^^^n alpha, omega-Plnitrllen In 
p.rti.lle Hydrl.run, von allpbat>schen P ^^^^^^^ 

«,en«art ainas ".^^^/."^a da' aie H.rstellun, von 

" :ra;r::d^----- ^^^^^ 

Herstel lung von aliphatischen 
DemgemaB wurde ein Verfahren »f f Hydrierung von allpha- 
..pL,o.ega-.™inonitrilen -rcj.^ Katalysatora 

25 tischen ^^P^^' ^'^t^''^'^^^ far die partielle Hydrierung 
dadurch gekennzeichnet. daB man tur 

einen Katalysator verwendet, der 

« A.,r- Rasis von Eisen oder deren 
(a) Eisen oder eine Verbindung a.f der Basxs 

30 Gemische enthSlt und 

ia\ pines Promotors auf 

35 und Vanadium soviie 

- w =Mf (al einer verbindung auf der 

- r,rei::« r.aii™ r.^---. — 

40 gefunden. 

...or,.,c. .acal.aa.o..vo.ia..e. Sind soVcKe in den^Jie^^^^^ 

MS » "-•»^,"^^^<,fiar,iLhydroxlde, Elsanoxyhydroxlde 
45 bezogen au£ (a) Elsenoxiae e. . bgiepielswolae 
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hvdroxid Oder Elsenoxydhydroxid wie 

(II) -hydroxid, ^^^^^•^"^if^erden kdnnen synthetisch herge- 
PeOOH in BBcracht verwendecjrd .^^^ Eisenhydroxide 

stellte Oder naturlxch ^°^J^°^^^f^^,3^„3tein (Magnetit) , der im 
werden kann. 

vnriaufer sind weiterhin seiche, in denen 

Komponente (b) ° ' % Qew. -tii eines Protnocors auf der 

4 Gew.-%, insbesondere ^^^^J ausqewihlt aus der Gruppe be- 
Basis von 2.3.4 oder 5 Ele^enten ^-9-4 ^^^^^ ^^^^^^^^^ 

15 wi© Aluminium. Siiizi^ u 

. voriaufer sind weiterhin seiche, in denen 
Bevorzugte ^^^^y^^^^i^^f V 0 bis 0,5 Gew.-%, vorzugsweise 
Komponente (c) von 0 bxs 5 Gew^ ^ insbesondere 0.1 bis 

r=T/:j:::i«r.:r=. c... ...... 

Calcium enthSlt. 

,«BRon Katalvsatoren kann es sich um Voll- 
25 Bei den erfindungegemafien Katalysac ^^^^^^^^^^i^n kommen 

Oder Tragerkatalysatoren hanaeln^ Als^ Siliziumdioxid 
beispielsweise P^-^^^^f/ ^-^andioxld, Zirkondioxid. Magnesxum- 
:rd°1ii^o"d,TndTe°oU?he sowie Aktivkohle Oder Mischungen 
30 davon in Betracht. 

in der Kegel derart. daS man VorUufer 
Die Herstellung erfolgt ^^^J^^^^^^ ,usammen mit Voriaufem der 
der Komponente (a) f^^^f ^ ™"falls mit Voriaufer. 
Promotoren Komponenten (b) .^"J ^^^^ ^^^^ Abwesenheic von 
35 der spurenko^— Ta .^emTe rerK^aLlysatortyp gewUnscht 
Tragermaterxalien erhaltenen Kacalysator- 

Ist) ausfailt, gevOnschtenfalls ^^^/^ ^.^i^et. trocknet und 

voriau.er zu --//"J^^t^y™^ allge.einen 
anschlieflend calcmiert. TrSgerkataxy 
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, _«»n in der Kegel gut 
der Komponenten t^^^^^^^^,^, chloride. Acetate. 

Formlate und Sulfa ^^^^^^ 

„..«onenten lb) kotr^^ in ^.^^le und 



losliche saize chloride. Aceta 

Halbmetall« -le ^^^^^^^.e Nitrate- 
in Betracht. vor^ugswel ^ 

. vorlaufer der Ko^onenten J^li-taUe und Erdal.ali- 
10 A13 aer 2Uvor g^^^^^'^^f.fate Chloride. Acetate. 

p„-w«ce= Oder K„alys.«rvor«a=se 
zugswexs Teitiperaturen im 

. A.r^n setzt man die erhaltene ^^^^'^^^^^^^^n^- ) , 
Nach dem ^alcini"- ^ ^^^^^^^^ Atmosphere 

Bereich von 

K'ataly»ato«° nl-t »aT> dann ^""^'^^^^^ j^,,, vorzu,a«eUa von 
r.n:/T.™ara«r :^j:laX.i,e» 
200 bis 350«C in einer was 
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5 

pp«;tbettkat:alysatoren in Sumpf- 
Oder Rieseltanrweio 



werden . 

tische alpba^omega-Dinitraie <ier 



NC-(CH2)n-CN 



1 his 10 insbesondere 2, 3, 4. 5 

10 in der n eine ganze Zahl von ^ ' verbindungen I 

und S, bedeutet. eangeBetzt ^.^^^^..i.^n. AdipinsSure- 

sind Bernsteinsauredxn G ^^.^.^^.^ Korksaure- 

dinitrll (.Adiponi rll . Pi^^l ^evorzugt Adipon.tril- 
dinitril CSuberonitril ), ganz d 

^^^^^ 

zu alpha. omega-Amxnonitrilen aer a 



2° NC-(CH2)n-CH2-NH2 H 



voratehend genannte Bedeutung hat. 
liydriert. wobei n die / ^^^^ ^oiche. In denen n 

Sesonders bevorzugte ^^^^ ^^^^J/lbesondere 4, d.h. 
25 einen Wert von 2. 3. 4 ^ ^ ^ ^g^^^enitril, 6-Aininohexan- 

4- Aininobucansaurenitril. 5 Aminop ^^^^gaurenitril und 

3.urenitril ^:^--f;,r,^7,r;: 3l;derrbevorzugt S-A^inocapro- 

5- Aminooctanadurenitril. ganz 



nitril. 

30 «<r,or susoension durch, wShlt man 

Pvihrt man die umsetzung xn ^^^er Suspens ^^^^ 



den 
vorzuga- 



Fdhrt ran die umBe««»» „„„ ^13 150, vor2ug! 

weise von 50 bis lOO' ^e^" norelch von 2 bis 30, vorzi 

r™:/vcn , m= , «... 

35 weise von 3 bis 30, .^^^""""^ ^er gewvinschten Ausbeute. 

verweilzeiten sind im "^^^^'^^^'^''"^ J°"/^J„gig; ^licherweise 
sexe..ivi..t und ^-^^^f -^".^.^^^^Lfi^^'an Ausbeute er- 
wablt man die Verwexlzeit "^^^ f^^"^*^ bis 275, vorzugs- 
reicht wird. beiepieaaweise im Bereich von 

40 weise von 70 bis 200 min. 
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W<> 6 auf die 

.veise von 40 bis 70 Gew.-%. 
besonders i.6sungsmitcel. 

3ut««e von Dinxtr. ,,„emeinen so, dafl die 

Katalysacor w^hlt man im alig ^^^^^^ ,or. 5 bis 

20 Gew,-%' bezoge 

™an dislcon.inuierlich Oder bevor- 
suspensi— ^-nef^erirde. n.ssi.P.ase durC- 
10 2ugt kontinuterlich. 

diskontinuierlich Oder 
««rtielie Hydrier^ng aucn . oder Sumpf- 

15 fahrveise ^-^f ^5 . vorzugsweise von 30 ^-^J , 

Bereich ^0 ,,,,ich von 2 b.s ^^^^^ Hydrierung 

Druck in der Kegel f^^rt man i^j,. Amine. 

:i 30 MPa wahlt. bb^" ^.-^eis bevorzugt Ammoni* 

"--i^rrn ^f;rr..o , 

. „^ bevorzugten AusfuMung .^vorzugt von 2 bis " "3^ 

la«uM 1» """'^iT^i.fc Aucb hier WK> man ^^^^^^ 
1.0 " ''^«°tu den und d.mH die SeX..»-.it 

der verwcll^elt aeu 



emstcllen. ^^^^^^^ 

"-r^r'rrr.»dr.rr=^^^^ 

35 capronitril. Hexam .^.^lendiamin 

,s.r-onltril, Hexamethyienoiw 
PU «,tr««.»^ vcn ':*f"°Xrni"U -"thaltenden T.U von 

Td olna» I» -"»'i'2:'sichT.^»«.'« "'"•■.Tor'.r U« d« 
Deutschen wuneldung 19 

nitrll und HexamethylenxTuxn, 
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„,.is 70. vorzu.sweise von 5 bis 40 Gew.-% 
im wesentlichen von 1 bis / . 
6-AminocapronitrJ.l. 

c his 40 Gew.-% Adipodinitril. 
von 1 bis 70. vorzu^sweise von 5 bxs 
c . • „ 1 bis 4 0 Gew.-% Hexamethylen- 

'von 0.1 bis 70. vorzu.swea3evonlb.s4 

diaroin* 

ft nc; bis 5 Gew.-% Kexamechylcn 
von COX bis .0, vor.»,.-Ue v» 0,05 b>s 5 

JO imin und 

9ft bis 85 Gew.-% Atnmoniak, in 
von 5 bis 95, vor^ugsweise von 20 ^^^^^^^^^^^ ^i^^^ 

der Kegel in einer f^J-^^^^ .O bis 250. vorzu.sweise von 

15 XOO bis 200°C und einam Dr-c'c;'; ^egenwart von einer oder 

vor.ugsweise von ^^^bls 25 bar n J,^^^^ .^^^^^^ 

„Bhreren unter "^^^ .^f^*^^'/,^ ^tHine. Druck von 18 bar bex 
bindungen A durchfuhrt. die bei ^^^^^ ^^^^^^^ ^^^^^ 

einer Ten.pera.ur im ^^^^^^ ^ ^^^,3,, ,„a eines Sumpfes I. 
20 Erhalt von ^^^^ vollstandig abtrennt. 

wobei man den Atnmoniak niche vox 

Betracht, die unter den 

verbindung A ^^^^^^Jf^TsL^lncL einen Siedepunkt im 
Destillationsbedxngungen inert 3 ^^..^ bex exnem 

25 Bereich von 60 bis f^' ^^^^^^pielhaf t seien genannt: Alkane. 
Druck von 18 bar '^^f \ixohole. Ether. Nitrile und 

cycloalkane. ^^-^^^";^^^^ten Eigenschaften. insbesondere 

bevorzugt Ethanol • 

1. in ainer Menge im Bereich von 
Obiicherweise gibt man ^"^;^f "^,/,o\ew.-%. bezogen auf den 
0.1 bis 50, vorzugsweise von 1 bis 



35 - 

Sumpf I» 2^- 

r r o^rhaltend im vesentlichen 6-Amino- 
„an unterwlrfc den Su»pf ^'^^^^f ^^^tpodinitril, Hexamcchylenimin, 
capronicril H^^^f n^t^r^^'ni ak. wobei d.r An^oniak-Gehalt 
40 inerte verbindung (en) ^Z"";^ . . ^^^gtrag aus Rl einer zweiten 
geringer ist gegenOber dem ^^^f °^J^^^^/,,3 aer(n) inerten Ver- 
oestillation "^^f/,/ rs Ko p'rukt und eines Sumpf es II. 

bindung(en) A und Ammoniak als k p P ^ur im Bereich 

wobei man die ^-^^^^^"°",trv!' ^40 bis 200oc. und ainem Druck 
45 von 100 bis 250. ^^^^^^^^^I'e von 4 bis 12 bar durch- 

im Bereich von 2 bis " ' /t^^^Hle Dr<.=L der erscen und der 
fihrt. mit der MaBgabe. dafi man die Drue 
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X « aufetnander absciromt, 
,^ in der zeichnung) so „a^i„,al 250°c 

aaB n^an bei einerj ^^^C «*^*/Vj ,„eiten Kolonne bei 

eine KOPf«inperatur ^„ Kopf -e ^^^^^^^^ 

zweiten Kolonne damP^^^J^'^^^ Konden- 

10 mit einem verdxchter 

sator zurucicfr^rt. ^esentUchen 6-An,ino- 

15 und inerte ^^^^^^^^^i^ation unter Erhalt der 

,3ichnung^ ^'"",/kop produkt .nd eines ^un^f^^ J/,;, .on 50 bis 
bindung(en) f^^er Sumpf tempera tur Bere^ ^^^^^^^ 

,ie oestiliation be^ e.n ^^^^^ -^t^-Xrrf^hrc. .ic der 

250. vorzugsveise von^ ^ bar durcnt ^ ver- 

25 bei einem g«<5^^^"^^ i^O^C sieden. 
voriugswetse von 60 bis 

B seien beispielhaft genannf- 
MS verbindung B seien ^^^^^^^^^ ^^^^^^ 

30 .lKa.e. Cvcioal.^e ^^^^^^^^ ^rc^^rcrroocr-". 

35 Hexamethylenimin. Verbindung B 

AusfxX^rungsform besonders 
in einer ^^^^^^^^^/^^er Hexamethylendiamin. oder. 
Hexamethylenimxn und/oder B zu. 

,^ ,i,er Menge 

" ... . man verbindung B der Kolonne K3. 

Sevorxug^- 50. vorzugsweise von 0,5 

i„Bereich von 0' °^ ^^"/ 

.esentlichen e-A^i- 
..ft den Sumpf HL ^^'^^^^'^tnitril. Hexame thylex^imin 
45 Man --f-'jf '^.fj^echylendiamln. ^^^^^ "^' in einer vlerten 
capronlcrll, "^''^^^ !^__rte verbindung (en) B. 
gewunschtenfalls inerte 
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X e.iT^c>r' Destination unter Erhalt 

imin. /-rwesenclichen Hexamethyiendiamxn, wobei 

S die sumpf temper atur der Kolonne ^^^^^^ ^^^^ ^^j^^^, 

aer Druck im Bereich von 0,05 bis 1,^ 



cines Sumpfes IV 



rH<» Kolonne mit einer Trennwand im 
Gewunschtenfalls ^""f .fi^enabzug aus ( Petlyuk- Kolonne) , so 
10 Bereic. zwischen -^.^^^ia::;!" i. wesentUchen frei ist von 

das das gewonnene ^^^/^^^^^^^..^i^dung (en) B sowie von anderen 
Hexamethylenimin und merten verc 

Leichtsiedern, wobei 

. c„«r.f TV enthalcend im wesentUchen 6-Amino- 
Man uncervirft ^^^^^^"^f^/,^' ^^^'^ sventuelle Hochsieder in einer 
20 capronitril und ' , einer Destination, unter 

f.nften Kolonne (K5 in Reinhei. von .indescens 

Hrhalt von ^"^j-^^^f J ^'t' ! rxopfprodu.t und eines 
95 vor.ugsveise bxs 99^9 %. Adipodinitril. 
seitenab.uges bestehend - .^ringen ».engen 

2S sowie eines Sumpfes v. aei 
Adipodinitril besteht. 



wlrd- 



fllfi seitenabzug V zu erhalten, kann 

" rr^rrL' ^^^^^ 



erhalten. 

40 



....dungsgem.. be. n 

enthalcenden "^^^J' ^"^^^^.^^^^g ,on Adipodinitril anfallenden 
arbeitung «^-^^^^^^/f,^"^3f,',:^rzug. v der Kolonne k5, als Kopf - 
Reaktionsgemisches alB ^^^""^^ J sumpfprodukt der Kolonne D5, 
45 produkt VI der Kolonne K6 Oder als 5>ump p 



12-FEB~2002 09:17 BRSF AG GUX/T C006 +45 621 6043223 S. 14/2^ 



PCT/EP97/04733 

WO 98/11059 

*^rr o^^fsiit. mit einer 
... als Seitena^zug V der Kolonne D5 anf.Ut. 
vorzugsveise als lonentauscher . 

saure Oder einem saure 

..3 S.ur.n Ode. saure ^o^^^^;;^^^^^ . 
und terti&ren ^^^""^^^^IZZren kftnnen. Besonders .geeignet sind 
datu S&uren mit einem pk. Wert 
h6chstens ^ • 

wie salpetersaure. vorzugs- 
tetse schwefelsaure %orzugsweise 96 Ge..-%. 



10 



20 50 8. Bay. Kat^ ^ i^r^tauscXer ein,as.»t warden. 

• ^ >;sure Rann In Gegenuart 
Die un-se.zun, dee ''«'>"»""\"'' «asser erfolgen, wobei das 

eLs f l»Bsl,en «rd.»u".--^^^_^"2t der St«re Oder vor Oder 
" farifr r"rrde;riponUrU «erde„ .ann. 

kAh.rsledenden verbind<in9en nicht 
dlre.« Behandlun, -^^^^^^f.^das s„™p.pr=du.. V der 
befr.lten "dlf""^"'"- iii^f^ipodinitril- seltenabzu, enthSlt, 
30 xolonne K5, wenn dlese 1^""" ^^^5^, sich der verbra,iCh an 

1st ebensc .nftglich. " f^^»^//^i/,i, „en,e de, anf allenden 

srd:srcrdrr:rn, d,s .dipodini.ru. 

im RxlcKstand vorhande- 

3S pas MolverhSltnla der ^'-^^llf^^^LZens i,ui-lar, vorzu,s- 
„en basischen =°"",ellhaft haben sich saure.^,aben 

riri-rirreir— - ... b. . ^ew... bero,en a. 
Adipodinitril. erwiesen. 

U^setzung des --n.t.ns .it - ^au.^^^^^^^^^ 
belcanncer «etse, wie ^-^^^^^f^^^^'^^^^trt. vorteilhaft bei Tempera- 

Zs. von 2 bis msbesondere 
45 sich Reaktionszeiten von 1 Sekunde o 
X Sekunde bis 10 Minucen ergeben. 
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11 ^ ^ ^^^^ 

wolse, vorceilhaft aes"' 

InrX^^^iv! in=be.o»aere d«.il»av abtrenn... 

saurejugal>e crhaltenen omsetzungs- 
" i::r^:«""rrSriei-.se »U wasse. von .a.poai..»U 
abgetrennt warden. 

-o „ wo-rfahren erhaltene Adipodinitrtl 
Das nach dem ^rfindungsgemaEen Verf Hexamethylendiamin 

und 6-Aininocapronitril ^^^^^^^^ ^^.g spezif ikations- 

von l^ebenproduKcen -^"^^^^;;^;;',^;ie„diamin und/oder 6-Amino- 

,0 Si J:ne Hvdrier^. ne.aUv .eein^ussen. 

..e. de. er..ndun..e...e^^^^^^^^^^^^^^ 

an NebenproduKten als nach ^^^^^^^^^^ Katalysacoren ein deut- 
25 weisen die erf indungsge.aa ^^^^^J^^^J^^^.e Katalysatoren aus 
Xich lingers Standze.t auf -^^^-^^^,,.^,.„.i,,iie sind wic.tige 
dem Stand der °'^,„^,elluna von cyclischen Lactamen, 

Ausgangsverbindungen zur ' "caprolactain. 

insbesondere 6-Aminocaproni.tril fur Capro 

30 

In den Beispielen bedeuten: 
jjyf^ = Adipodinitrll 
j^Cjif = 6-Aminocapronitril 
™ro = Hexamethylendiamin 
.5 ^ = cis . tran8-1.2-Dtaminocyclohexan 
AMCPA = i-Ainino-2-aminomethyicyclopentan 
BHMTA = Bis-Hexaroethylentriamin 
ICCP = i-An»ino-2-cyanocyclopenten 

40 Beispiel 1 

a) Katalysatorherstellung 

I- Kaliumcarbonat , AlaOs. 

45 calclumcaibonat. Brechen der „55S) S. 167/68 

„ n stiles T.A. Koch. Catalyst Manu£aeture usjai ° .,,„. 
;:.'ae alia oxidische Masse foUsnaer zusa«™ensatzun, erhalten. 
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1 1 Gew--% XjO^ ^ , 

CL m,' post Fe-Oxide. 

5 reduziert. bei ^-"^'^^'^f "^"^^^^^e Temperatur im Katalysatorbett 
nlcht ilber 45oc stieg. passivierc 

v^,-4-«» foloende Zusanunenaetzung: 
.ie erhaltene Katalysa™e ^ f olg^ ^ ^^^^ 

10 1,2 Gew.-% AX. °^:;;*.ox;d me Summe der Promocoren aus 

0.01 Gew.-% Ti. summe der Protnotoren aus 

Gruppe b) liegt bex ^'^^ Ge ^ . ^^^^ 
Gruppe c) gerechnet als Oxide, iieg 

15 Partiella Hydriarung von ADN zu ACN 

^ - -iO mm) wurde mit 740 ml (1819 

„ «r nach (a) ^eduzlert. Dabel wurde die 

3n Teiroeratur innerhalb von 24 h von 3D a 

1560 ppin BHMTA gefunden- 
Beispiel 2 



30 

a) KataiysacorHeratellung 



hPraestellt durch BechsstWiges Tempem 
:!Lrrar™"^ "ICacc... .as v«we.de.e 

35 Kag.eate» --^/^^^^r Ar Ca , 0.04 Gew.-. Mg, 

0,11 Gew.-% Si, 0.01 Gew. » " Gew.-%. die Sutnme 

aer Prcotoren aus Gruppe b Uegt^ei ° ^ ^xide. liege bai 
der Promotoren aus Gruppe c) gerectmec a 



40 1,03 Gew,-%. 



und eine Siebf raXtion der 'g'.^^ ^ei 450=0 72 Stun- 

Der oxidische Katalysacor wurde in, ^^^^^ Raumtempe- 

45 den lang rsdu.ierc Nach ^^<^^^-^^":„'^;;^:,\.scrotn passiviert 
ratur vurde der Fe-Katalysator mit exnem N^/t-ut 
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• cMckstoff), wobei darauf geachtet vmrde, 
da6 die Temperatur Kataiysa 



b) 



Partielle Hydrierung von ADN .u ACN 



orei in Reihe ^ 'g a- nach Beispi«l 1 a) 

d * 6 mm) warden mxt 141 ml ^9 ^ ^^^.^^^ be^lt und 

anschUeBend ^^'=f "^"i^erhalb von 24 Stunden von 70°C auf 

10 Hierzu wurde die '^^^^'1111^1^^72 Stunden bei 340=C gehaltcn. 
340OC -.ehoben und ansch^^^^^^^^ ^^^^^^^ ^50 bar ein 

Nach Absenken der T^™^^"''''^,?'^, /j, nh3 und 200 Nl/h H2 zuge- 
Ge^isch aus 75.0 ml/h f ^/^^^^^nTang betrieben. Eine Abnahme 
fuhrt. Der Verauch -^''^^^/"/^^f ^cN-Ausbeuce und selektivitat 
15 der i^"a^Vsatcr-A)ctiv.t.t und der ACN 3,,,„^,en wurden 

rl^::-^^^^^^^^^^^ r%olgende .rgebnisse er.alcen 

(Tabelle 1) : 



Tabelle 1 




30 
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in Tab 1 zeigen. daS in Gegenwart der erfindungs- 
Die Ergebnisse m Tab. 1 -.i^stellung des ACN/HMD-Ver- 

,e.aBen Katalysatoren eine gez.elte f^^^^ ^^,,, ,,,,,, ,.nd 
b&ltnisses mdglich ist und dafi ACN ^ ^ Menge 

^ Telr'^" e. -"^^^^ weniger DCH und AMCPA 

abhSngt. Je tnehr HMD erzeuyu 
(bezogen auf HMD) liegen vor. 



r o . ^flo 391 Spalce 2. Tabelle 1, isc bekannt, welche 
Aus U.3. 4.282.381. spaice . uvdrieruxig von Adipodinitril 
Mengen an NebenproduKcen J^^f ^^^P^L-Katalysacoren du 



45 



Mengen an ^ebenproduKCen - -^^^ sisen-Katalysacoren durch- 
.u Hexamethylendxamm ^.qo - 4 000 pptn, far 

schnittlich ^^^3000 - 5000 ppm. 

AMCPA 100 - 300 ppm und filr BHMTA 3uuu 

Hs war nicbt vorberzusehen und damit ---^^^^^^^ da.^bei^der 
Herstellung von ACN/HMD-Gemischen m acn- Select ivit^t 

gemaBen Eisen-Kacalysacoren (siehe z- B. Tab. 1. a 
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und BHMTA gebildet verden. 

Beispiel 3 
^ a) Katalysatorherstellung 

A. herqestellt durch Tempern (6 Stunden bei 
,5000c -ter StiCsto f .n^^ ,,3 ,,,„enaete 

10 das 3 A J«--\^if;„ae Jsamrnensetzung: 

Magnetiterz h^"^, o.03 Gew.-% Ca. 0.04 Gew.-% Mg. 
- Cew.-% ^faew .i. Kesc Sauerstoff . 

0.11 Gew.-'% Sli y^wJ^ 

Jm Rarkenbrecher zerkleinert 
.5 oer abge..hlte ^f^^'^'^';^^^^^^^ bis 3 ausgesiebt. 

20 0,11 Gew.-% Si. 0.01 ^93 Gew.-%. die Sunune der 

Promotoren aus Gnippe O , gerechnec a 
1,04 Gew.-%. 

25 Ber oxidische ^^^^^^l^^' ^^^^^^ ^^^^ TAZtlZ^' 
den lang redu^lert. Nach ^^^^^^/^^^^^^ K,/Luf .-Strom passiviert 

daB die Temperacur im Katalysatorne 
'° b) Partielle Hydrierung von ADN zu ACN 

^^^«nrtlnttril wurde mit dem in Beispiel 3 a) 

40 die Mengen an Nebenlcomponenten enthalten. 



45 
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Tabelle 2 



5 





ADN- 

Umsatz 
[%} 


ACN- 
Selckiivitai 
[%] 


HMD- 
Scldaivit&t 

[%] 


ACN- + 

HMD- 
Selektivittii 
[%1 


ACH 


AMCPA 


BHMTA 1 


ICCP 




ppm, bez. 


aufHMDl 




97 


91,8 


46,4 


52,9 


99,3 


, 1900 


90 


900 


55 



10 



IS 



20 



25 



30 



35 



40 



4S 
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Patentansprviche 



1. 

5 



r>n alipbatischen alpha. omega 

. oae. eine Ve.« a.f ae. Basis von Bisen c.e. 

«on au£ (a) eines Promoters 

der Gruppe bestenena 
Titan una Vanadium sowxe 

=n auf (a) einer verbindung au£ 
Ce, von 0 bis S^-w.-^% be-.en -f^^^^^^^^^^,^ 
der Basis eines Allcaii 

^ • als Verbindung aut der 

- , ...... r".":3Ji;.if-n^^^^^^ von 

Basis von Eisen en 
einseczt. 

1 Oder 2, v-obei man ei«r. Promocor 

verfaiiren nacn « 
ein Tr&gerkataiysator iat. 

H den xnspr.cl.en 1 bis 3. wobei der Katalysator 
verfahren nach den Ansprut. 
ein vollkatalysator i9t. 

. v..« 1 bis 5. vobei man als Dinitrxl 
Verfahren nach den /.^^It von 6-An,inocapronitril. 

Adipodinitril einsetzt unter 

1 >,is 6 zur gleichzeitigen 

Adiprdini»U d-ch 
ausgehend von Aaip 

' tril iii Gegenwart einet. 

LtaXvsaco.s un..r -.^..^^tLdia^in und .dlpodinic.u 
6 - Aininocapronx t r i x . 



4 . 

30 



6 

35 
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«on 6-Aininocapronitril xind Hexaroethylendiamxn 
(2) Abtreimung von 
aus der Mischung. 

V xn^nrach 7 wobei man dem Iro vcrbleibenden. 
8. verfahren -^^^^^f.^^f^/.i Inthal.enden Teil 0.01 bis 
5 wesentllchen AdipodinitrU en lo^encauschers. 

bezogen auf Adipodmitril. zusetzc 
von dem Gemiach abtrennt. 

V. T «r»or 8 dadurch gekennzeichnet, daB 
verfahren nac:hj^s.r.<:hj ^^Oe^'ch desUU.tiv ai>.r.nn. 
„an aas sied«unkt unter dem Mr die 



10 9. 



nitrii liegt. 



15 



10. 



net . 
einsetzt. 



M vs^^ 7 K^K 10 dadurch gekennzelch- 



30 vorniromt. 
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• B«»ono«re K»l«gorj«n von Bng^g^benapi Verbflentbcfturtgan 

•A" Veritfanll^c^unQ dia otn aUgnmainen Sund der T«chnlk daftrUaH. 
ober n»cM alft beaondera badauiaam anzMmhnfi •« 

•E' Atta«ia Oofcumeni. daa jedoch arsi sm pdar nach dsm imamalionalen 
Anmetdadatw**! v«r6ftonflicftt moro^n f9\ 

\" VorOffenJiichung. dio g»»ignel Irt. elran Prioritaltanspnicn 2>fc«lte>hatl er- 
jcjwlneo zu lasaon. od«r (Jurcft d(a doa VariJHenlbchungBdalum amar 
andaren im Rttcr«^ch«nb«rictn ganonman Vorttttanllichung bahffl< warden 
«o8 txlar die sua einomiirtdoren Desonitoren Grund angagaDan isl Iwio 
auaoaftlhn) 

*0" VardllenWcngng. d'"* ateh aiH alne muntf ch« OltenaaAjng. 

«ina Oanuuuno, eina A«ta»allung odar andara MaOnartmon baziaht 
•P* VewHarnllchung. die wor dam iftlamationaian Anmaktedaium. ab«r nncn 

d9n PaafttPfveMan PrrcriidiodPium vaipHanllicyitwofden lei _ 



-r Spaiani V«r6«emlichvftg. die fwch d)em«f^iernai»onalan Anrr^Wodolum 
<«tf dem Pf^rtiilidaium ^ardriartilch! wofdan lat und mil Ar 
Afwisatauna nichl koKWiart, londam our lum Varaiandwa d« 
Erfmdung zugrund«l'*9andBt> PriPXfpa Oder der \ttr rvgrnndaKaganden 

Th«>fi» ftnoaOO«»" ^ 
*x- v«r6«imllichunQ vof» b«»crteJorar Bedaulung: tf« DoanBPWHe trtnflung 
kann alte.r^ aafgn;nd tf.eaef VefoHanllicnung nK:hl als nau oCOf aul 
flcftndondcnar Tdiig^aii baruhand baincma! wrerdan 
•Y- vtrbttamiichuftg von bawnderar Badaulung: die uearwucnia Ertlndung 

k^n nicht *>» «ol erfindonacherTftflBWajt baruhand twlrocmai 

wardan. vwsr^n die VafOftmiilichun^ rp«aln«f odar mahraran antoran 
VarOnenUlcnur^BP Oeaer Kaiaoof la in VarblndunggabracW wrd und 
Oiaia Verbirrdung iHr ainan Fachnxtnn nahaUogar^ iM 
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